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La investigación presenta los resultados obtenidos en la elaboración de chamote mullítico 
fabricado por sinterización para la producción de refractarios mullíticos. El diseño de experimentos 
para maximizar la producción de mullita tiene tres variables: temperatura (tres niveles), tiempo de 
tratamiento térmico (dos niveles) y granulometría (cinco niveles). Las variables de respuesta son: 
BSG (Bulk Specific Gravity) y porosidad, el modelo obtenido explica en un 66% el BSG y en un 48% 
la porosidad, se optimizó la respuesta para la combinación de las dos variables. Las materias 
primas usadas fueron arcilla caolinítica y bauxita. Las mezclas se diseñaron para obtener 77% 
Al2O3. Para la caracterización de materias primas, mezclas y producto se utilizaron técnicas como: 
FRX para composición química, DSC-TG, microscopia de calentamiento y dilatometría para evaluar 
los cambios con el tratamiento térmico, CPE para evaluar refractariedad, la cuantificación de fases 
y determinación de mullita se realizó con DRX cuantitativo aplicando Rietveld y métodos químicos, 
SEM para analizar la microestructura. Se lograron obtener chamotes con un contenido de mullita 
de 78,13% hasta 89,80%. 
 
 





The research presents laboratory results for the development of mullite grog produced by 
sintering for production of refractories materials. The design of experiments to maximize the 
production of mullite has three variables: temperature (three levels), time of heat treatment (two 
levels) and grain size (five levels). The response variables are: BSG (Bulk specific gravity) and 
porosity, the resulting model explained 66% of the BSG and 48% porosity, the response is 
optimized for the combination of the two variables. Raw materials used were clay, kaolinite and 
bauxite. The mixtures were designed to obtain 77 % Al2O3. For the characterization of raw 
materials, product mix and used techniques such as XRF for chemical composition, DSC-TG, 
heating microscopy and dilatometric to assess changes with heat treatment, PCE to assess 
refractoriness, quantification of phases and determination of mullita is performed with  XRD 
Rietveld quantitative and chemical methods, SEM for the microstructure. He managed to 
obtain grog containing mullite 78.13% to 89.80%. 
 
 
Keywords: Mullite, Grog, Refractories, Sintering, Kaolinitic Clay, Bauxite, BSG  
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1. OBJETIVO GENERAL 
 




1.1. Objetivos específicos 
 
 
 Analizar los procesos más comunes y recientes de producción de mullita a nivel de 
laboratorio e industrial. 
 
 Caracterizar desde el punto de vista mineralógico y morfológico los materiales arcillosos 
de ERECOS para mirar de qué forma se pueden  introducir en las mezclas de chamotes de 
mullita. 
 
 Formular  la mezcla adecuada de materias primas para la producción de chamotes de 
mullita que cumplan las especificaciones de calidad ERECOS. 
 
 Definir el método planteado identificando las variables críticas del proceso. 
 
 Evaluar la mullita producida según las exigencias de calidad de ERECOS. 
 






2. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA 
 
En este capítulo se busca mostrar la importancia de la mullita en los materiales refractarios, se 
hace una descripción de sus propiedades y se plantea la posibilidad de producirla en Colombia, 
usando materias primas nacionales con el objetivo de tener un material confiable, de excelentes 
propiedades en el uso y con un costo razonable para ser incorporada en la producción de 
refractarios. 
 
¿Se puede obtener mullita con materias primas y procesamiento a nivel nacional? 
 
Aunque la mullita (3Al2O3.2SiO2) ha sido estudiada durante años, constantemente se presentan 
nuevos retos para la obtención de este material variando sus materias primas y métodos de 
obtención, buscando así aprovechar los materiales encontrados en las diferentes regiones del 
mundo con las cuales se quieren obtener las mejores características y propiedades como son las 
descritas para la mullita de alta pureza.  
 
La mullita es usada en diferentes aplicaciones, desde la cerámica tradicional, hasta la cerámica 
avanzada;  se caracteriza por tener excelentes propiedades mecánicas como son: altos módulos de 
ruptura y resistencia a la compresión tanto en frío como en caliente, estabilidad química, 
estabilidad térmica reflejada por su bajo coeficiente de expansión térmica (Schneider, Schreuer et 
al. 2008). 
 
Tabla 1: Propiedades termomecánicas de la mullita comparada con otros óxidos cerámicos 
avanzados (Schneider, Schreuer et al. 2008) 
Compuesto Tiellita Cordierita Espinela α-alúmina Zirconia Mullita 
Composición Al2O3-TiO2 2MgO-2Al2O3-5SiO2 MgO-Al2O3 Al2O3 ZrO2 3Al2O3-2SiO2 
Temperatura  de fusión (°C) 1860 1465 2135 2050 2600 ~1830 
Densidad (g/cm3) 3,68 2,2 3,56 3,96 5,60 ~3,2 
Expansión térmica (x 10-6/°C)  
20-1400°C 





























Resistencia a la compresión 
(MPa) 
30 120 180 500 200 ~ 200 
Resistencia a la fractura KIc 
(MPa m0,5)  
- ~ 1,5 - ~ 4,5 ~ 2,4 ~ 2,5 
 
El problema para la obtención de la mullita comienza desde sus materias primas las cuales varían 
dependiendo de su origen, hasta su procesamiento. Las características de cada materia prima para 
la producción de mullita hacen que sea necesario adelantar investigaciones en el tema para 




producen la mullita, para poder realizar esto hay que realizar una caracterización de los materiales 
a trabajar para obtener mullita, la cual pasa desde su parte química, hasta su mineralogía, con esta 
información se pueden proponer mecanismos de formación, diferentes rutas para obtener mullita 
y de acuerdo a su aplicación se realizan pruebas de desempeño.  
 
Este estudio se plantea teniendo en cuenta la necesidad que tiene la industria de productos 
refractarios de fabricar un chamote (material calcinado “a muerte” con el cual se garantiza una 
estabilidad química y dimensional de los productos, el chamote es un material muy utilizado en la 
industria cerámica, generalmente proviene de una arcilla calcinada a muerte, el término “a 
muerte” hace referencia a que se convierte en un material inerte en su uso. La norma ASTM lo 
define como: material granular producido a partir de refractarios calcinados o quemados, por lo 
general de alúmina-sílice (ASTM 2008)), el chamote se caracteriza por tener excelentes 
propiedades termomecánicas, puede ser fabricado por sinterización, que es uno de los 
procesamientos para obtenerlo, en el cual se garantiza un control de variables, se utilizan las 
materias primas y la infraestructura que actualmente tiene la industria nacional, esto genera 
reducción importante de los costos.    
 
Este proceso es complejo y presenta variaciones dependiendo de las materias primas, su 
preparación o pre-tratamiento, además de las condiciones a las que se desarrolla el tratamiento 
térmico, teniendo en cuenta las limitaciones como son: las temperaturas máximas de operación 
de los equipos y los tiempos de retención que garanticen que se lleve a cabo una reacción en 
estado sólido que permita obtener este material. 
 
Para resolver este problema de producción a nivel industrial, se deben definir las materias primas 
a mezclar, en este caso sería un material sílico-aluminoso de aproximadamente en 40-45% Al2O3 y 
una fuente de alúmina, como puede ser una bauxita sin calcinar, se deben definir las proporciones 
a mezclar para obtener los chamotes deseados, tratando de maximizar la producción de mullita en 
la estructura, además de esto las granulometrías más adecuadas para realizar las mezclas, que 
garanticen un buen empaquetamiento inicial que mejore la reacción, es importante tener en 
cuenta el tiempo y tipo de mezclado que se debe dar, la geometría y presión de conformado, las 
condiciones de secado y por último el tratamiento térmico para favorecer las reacciones en estado 
sólido e inducir la cristalización de mullita, y la sinterización para obtener la mayor cantidad de 
monolitos, definiendo este con una temperatura máxima de quema y un tiempo de retención 
adecuado, con el cual se puede optimizar este proceso dependiendo de las necesidades de 
formación de mullita vs el tratamiento térmico aplicado. 
 
La influencia de las materias primas en este problema radica en las llamadas contaminaciones que 
son intrínsecas de los materiales arcillosos, ya que no se encuentran materiales en la naturaleza 
que en su composición solo tenga SiO2 y Al2O3, sino que generalmente vienen acompañados por 
otros óxidos, los cuales se comportan como fundentes, entre los que se encuentran el Fe2O3 y los 




Cuando se calcinan este tipo de composiciones, se genera una fase vítrea que debilita la estructura 
del material, en este proceso se debe minimizar esta fase vítrea para garantizar todas las 
propiedades asociadas a la mullita. 
 
La caracterización del producto también asume un reto, ya que se debe identificar la fase cristalina 
y cuantificarla para garantizar que no se tienen otras fases inestables en este proceso, como lo es 
la fase vítrea, principal problema para la caracterización por técnicas como la difracción de rayos X 
(DRX), el cual se ve afectado por este tipo de estructuras y genera ruidos en la medición, en el 
momento existen diferentes correlaciones para cuantificar fases, pero se debe establecer un 
método que garantice excelentes resultados con relación a este problema. 
 
Los materiales refractarios constituyen un conjunto de productos intermedios indispensables en 
un país, ya que sin ellos se detendría toda la actividad industrial en la que se dan condiciones de 
operación severas: Ataque químico, tensiones mecánicas, etc. en las que, casi siempre, se requiere 
la utilización de temperaturas elevadas, procesos como la cocción, la fusión, afinado de cualquier 
tipo de material, la calcinación, la clinkerización, así como otros, no pueden desarrollarse si los 
productos o los equipos de producción (HORNOS) no están protegidos por materiales refractarios, 
estos  por sus propiedades permiten controlar la emisión de calor ya sea resistiendo, conteniendo 
o aislando los cambios térmicos al tiempo que generan un ahorro de energía, de combustible y de 
tiempos de calentamiento (MELÉNDEZ 2005).  
 
Las empresas que a nivel mundial fabrican mullita cuentan con la ventaja competitiva de tener 
unas reservas de materias primas con una excelente relación SiO2/Al2O3 generalmente 
aluminosilicatos donde encontramos a la Cianita, Andalucita y la Sillimanita las cuales por sus 
características favorecen la formación de los agregados mullíticos (Ceramics 2009). En Colombia al 
igual que en otras partes del mundo la fabricación de chamotes (Agregados) mullíticos para los 
refractarios se obtiene por sinterización de la caolinita y otros materiales arcillosos, en los cuales 
la relación SiO2/Al2O3 no es directa para su formación, por este motivo no se obtienen los niveles 
de mullita deseables para lograr mejores refractarios; otro factor que influye en la calidad de la 
mullita son las impurezas de las materias primas las cuales favorecen la formación de la fase vítrea 
en la estructura de los agregados, a mayor fase vítrea menor calidad del agregado porque se 
disminuye su refractariedad y otras propiedades físicas (Carnigila and Barna 1992). 
 
Una de las variables que más incide en los costos de producción es el costo de las materias primas 
importadas, debido a esto, siempre se deben buscar nuevos proveedores y productos que puedan 
en algún momento satisfacer las necesidades de estos materiales, este proceso no solo implica 
buscar las materias primas más económicas sino también garantizar que los productos formulados 
con ellas continúen cumpliendo los requisitos de calidad establecidos para cada producto. 
 
Teniendo en cuenta las aplicaciones de los productos fabricados con chamotes de alto contenido 




materias primas más económicas, que se pueda procesar en la planta de la Empresa De 
Refractarios Colombianos S.A. ERECOS y aumentar su valor agregado. 
 
En Colombia no se encuentran materias primas con las características adecuadas para la 
formación directa de chamotes de Mullita como los que se encuentran en otras regiones del 
mundo como Norteamérica, Brasil, Sur de África y Australia. En la Zona del Oriente Antioqueño se 
encuentran materiales arcillosos con contenidos de Al2O3 de hasta 55% en peso (ERECOS 1998), 
con este porcentaje de Al2O3 se podría pensar en obtener agregados Mullíticos ya que esta cerca 
de tener la relación adecuada para la formación de mullita (3Al2O3-2SiO2), en este caso el reactivo 
límite seria la cantidad de Al2O3, si se quisiera obtener más cantidad de Mullita se necesitaría una 
fuente adicional de Al2O3. - Uno de los temas importantes a tratar sería la forma de agregar la 
cantidad extra de Al2O3. 
 
A la fecha en ERECOS es necesario importar la mullita para fabricar los refractarios, lo que acarrea 
un costo alto para la compañía, el consumo del chamote mullítico en los productos de alta alúmina 
es indiscutible, teniendo en cuenta el alto costo de éste y evaluando las posibilidades de conseguir 
materias primas más económicas para fabricarlo, se propone realizar este proyecto donde se 
quieren fabricar chamotes con un alto contenido de Al2O3 (máximo un 80%) en los cuales la fase 
de mullita se encuentre entre el 77% y 87% y se garantice la estabilidad del producto, se reduzcan 
de manera importante los costos de los productos y se mejore la calidad de los mismos. 
 
Adicional a esto  disminuiría la dependencia de proveedores externos que tienen mayor poder 
sobre la compañía que la compañía sobre ellos, se eliminarían problemas de posibles 
desabastecimientos por incumplimiento del proveedor y se generaría un mayor valor agregado a 
los productos de la organización lo que trae consigo una ventaja competitiva frente a las empresas 
del sector, ya que manipulando el proceso de fabricación se puede obtener una materia prima de 
mejor calidad, a un costo más bajo que mejore las características de los refractarios que se venden 
en el mercado. 
 
Desde el punto de vista académico este trabajo se convierte en un reto ya que pretende, a partir 
de materias primas usadas en la industria, desarrollar un método que permita obtener chamotes 
de mullita con diferentes especificaciones que sirvan para diversas aplicaciones dependiendo de 
su uso, esto obliga a los investigadores a ir más allá en la búsqueda de nuevas alternativas de 
formación de mullita. 
 
Actualmente en Colombia no se produce mullita como materia prima para ningún proceso y 
cuando ésta es necesaria debe ser importada, por esto la importancia de resolver el problema 
planteado y obtener las relaciones adecuadas y los mejores métodos que permitan la fabricación 
de esta a nivel industrial, así estamos resolviendo la pregunta de: cómo obtener mullita sinterizada 
para aplicaciones refractarias a partir de materias primas colombianas enriquecidas con una 





Este trabajo marca una diferencia importante con otras investigaciones realizadas en el tema de 
mullita con relación a sus materias primas, porque no cuentan con una pureza como las trabajadas 
a nivel de laboratorio, además de sus métodos de tratamiento, los cuales están enfocados a las 
posibilidades de implementación a nivel industrial, dando una visión para el escalado de este 
proceso; esta investigación busca esclarecer los parámetros más importantes en la sinterización de 
este tipo de materias primas, dado principalmente por su pre-tratamiento y busca maximizar la 
producción de mullita con aplicaciones refractarias, con el objetivo final de utilizar éste material 
como materia prima para la fabricación de productos refractarios de alta calidad. 
 
El éxito de este trabajo se verá reflejado en los costos de producción de materiales refractarios de 
alta alúmina aplicados en diferentes tipos de industria primaria, por este motivo se invirtió mucho 
tiempo y dinero en realizar un trabajo con una reproducibilidad alta, garantizada por su manejo 






3. MARCO TEÓRICO 
 
La mullita ha sido estudiada desde principios del siglo pasado después de que fue hallado este 
mineral en la isla de Mull en Inglaterra, de ahí su nombre, en este momento fue identificado como 
un mineral del grupo de los aluminosilicatos, con la fórmula 3Al2O3.2SiO2 (Tcheichvili and 
Butschkowskyi 1975). Pese a su estabilidad, su existencia en la naturaleza es rara y no se conocen 
yacimientos explotables. 
 
Se comenzaron estudios de caracterización de este mineral tan interesante y de tanta importancia 
tecnológica para determinar sus propiedades físico-químicas, en 1959 S. Aramki y R. Roy 
publicaron en Nature (Aramaki and Roy 1959) el diagrama de fases que ahora trabajamos, antes 
de llegar a este diagrama definitivo se presentaron diferentes discusiones acerca del punto de 
fusión y formación de esta fase mullítica, donde al principio se determinó como un punto en el 
diagrama SiO2/Al2O3, paso a una recta y por último se estableció que la mullita se formaba en una 
región del diagrama el cual se presenta a continuación. 
 
 
Figura 1: Diagrama de fases SiO2/Al2O3 (Ceram. 2009) 
 
L. Tcheichvli y M. Butschkowskyi en el año 1975 hicieron un importante aporte al problema de la 
mullita, en el cual después de sintetizarla observaron los resultados termogravimétricos sobre los 
compuestos sintetizados isotípicos (Tcheichvili and Butschkowskyi 1975), con lo cual concluyeron 
que la mullita, en condiciones normales, funde incongruentemente y que la fórmula general Al(Si2-
x-AlxO11/2-x/2) dada por S. Durovic en su trabajo isomorfismo entre la sillimanita y mullita hasta el α-
alúmina. Esta fórmula tiene en cuenta la extraordinaria semejanza estructural de la sillimanita y la 
mullita, la variación de constantes según el origen a modo de sinterización y la presencia de 




que presenta una red cristalina imperfecta como miembro intermediario entre la sillimanita y la 
andalucita con redes cristalinas perfectas, se concluyó que la formación de mullita a partir de Al2O3 
y SiO2 puros se realiza según diversos investigadores a diferentes temperaturas, siendo la reacción 
no solo función de la temperatura sino también del tiempo de exposición. 
 
La estequiometría que finalmente se definió corresponde a la relación Al2O3/SiO2 igual a 3/2 (71,8 
% de Al2O3) y dicha mullita no presenta solución sólida con la SiO2 pero si presenta solución sólida 
con la alúmina hasta contenidos del 74,3 %.    
 
Algunos autores han discutieron el sistema SiO2 - Al2O3, y publicaron que la mullita es el único 
compuesto estable dentro de dicho sistema y funde congruentemente a 1850 °C + 10 °C. Sobre la 
estequiometría de la reacción ha habido discusiones, incluso continúan en la actualidad (Aramaki 
and Roy 1959; Kleebe, Siegelin et al. 2001). A pesar de que hay publicaciones que discuten y 
difieren en la congruencia e incongruencia de la formación de la mullita (Tcheichvili and 
Butschkowskyi 1975) el diagrama actual aceptado muestra que la hay un rango de composiciones 
en los cuales se puede obtener mullita en forma incongruente. 
 
En la formación de mullita y en general de materiales refractarios, la microestructura depende de 
factores, como las características de las materias primas, la naturaleza y concentración de las 
impurezas, la temperatura de calcinación, el tiempo de procesamiento, la atmósfera del horno, la 
presión durante la calcinación y la distribución de las fases en el sistema inicial; incluso, depende 
de los tratamientos que dicho sistema recibe hasta adquirir su estado final, entre ellos: el 
tratamiento mecánico de molienda, el mezclado de los componentes y las condiciones del 
tratamiento térmico durante la cocción. 
 
En la Tabla 2 se presentan valores de algunas propiedades de la Mullita, características como la 
simetría ortorrómbica y la estructura atómica son probablemente las causas por las cuales la 
mullita presenta frecuentemente una cristalización de forma acicular.  
 
Aunque los métodos más usuales de preparación de mullita se han basado en la descomposición 
térmica de la caolinita, o de materiales similares y en la fusión a una temperatura aproximada de 
1850°C de mezclas de Al2O3 puro y SiO2 puro (usualmente con exceso de Al2O3), se han 
desarrollado nuevas tecnologías para la obtención de este material por ejemplo el método de 
síntesis de hidroxigeles (Ribero, Restrepo et al. 2009), la síntesis hidrotermal, la pirolisis, el CVD 











Tabla 2: Propiedades generales de la Mullita (German 1996) 
MATERIAL MULLITA 
COMPOSICIÓN 3Al2O3-2SiO2 
PESO ATÓMICO (g/mol) 426,0 
DENSIDAD (Mg/m3) 3,17 
TIPO DE CRISTAL Ortorrómbico 
TEMPERATURA DE FUSIÓN (°C) 1828 
CAPACIDAD CALÓRICA (J/(kg*°C)) 765 
S-V SUPERFICIE DE ENERGÍA(J/m2) 0,66 
MODULO ELÁSTICO (Pa) 220 
RADIO DE POISSON 0,25 
LIMITE ELÁSTICO (MPa) 270 
% ELONGACIÓN A FALLA 0 
TENACIDAD DE FRACTURA MPa*(m)1/2 1,8 
DUREZA (VHN) 1100 
COEFICIENTE TÉRMICO DE EXPANSIÓN 10-6/°C 5,7 
CONDUCTIVIDAD TÉRMICA (W/(m*°C)) 6 
FRECUENCIA DE VOLUMEN DE DIFUSIÓN (m2/s) 3,6x106 
ENERGÍA DE ACTIVACIÓN DE VOLUMEN DE DIFUSIÓN (KJ/mol) 810 
FRECUENCIA DE LA SUPERFICIE DE DIFUSIÓN (m2/s) 1x107 
ENERGÍA DE ACTIVACIÓN DE LA SUPERFICIE DE DIFUSIÓN (KJ/mol) 405 
 
 
3.1. Mullita síntesis y procesamiento 
 
 
La síntesis de mullita se clasifica dentro de los procesos en estado sólido, incluyendo los 
convencionales y los procesos de soluciones sol-gel, los de estado líquido o procesos 
hidrotérmicos y los procesos en estado de vapor. 
 
La sinterización de mullita por procesos de estado sólido o liquido han sido llamados sinterización 
de mullita y fusión de mullita, respectivamente, dependiendo de la temperatura de tratamiento 
térmico de los compuestos de sílice (SiO2) y alúmina (Al2O3): el término mullita sinterizada se 
refiere al calentamiento a una temperatura cercana al punto de fusión para cristalizar y densificar 
la mullita, cuando se habla de mullita fundida se prepararan mezclas de alúmina y sílice, las cuales 
se llevan hasta  temperaturas por encima del punto de fusión seguido por un enfriamiento  para 
cristalizar la mullita, las mullitas obtenidas usando rutas que utilizan soluciones sol-gel son 
llamadas comúnmente mullitas químicas, ellas se sintetizan por una reacción química, pirolisis y 
mullitización. La pureza, homogeneidad, temperatura de cristalización, densificación y 
propiedades de la mullita son dependientes del método de síntesis (Schneider and Komarneni 
2005).  
 
El grupo de cerámicos y vítreos de la Universidad Nacional de Colombia, Sede Medellín, ha 




nivel de trabajo de grado y de pregrado, tesis de Maestría y publicaciones internacionales, los 
resultados obtenidos han sido muy satisfactorios y fueron presentados en el artículo “Obtención 
de un material cerámico altamente refractario (Mullita) a partir de hidroxihidrogeles” (Ribero, 
Restrepo et al. 2007), estos proyectos aportarán de manera importante en esta nueva tesis de 
Maestría, ya que se recogerá la experiencia obtenida en estas investigaciones y se avanzará con 
otro enfoque en el desarrollo de la Mullita. 
 
 
3.2. Mullita obtenida por procesos de estado sólido 
 
La mullita preparada por procesos de estado sólido implica aluminosilicatos naturales, tales como 
minerales caoliníticos, el grupo sillimanita (sillimanita, andalucita, cianita) y muchos tipos de 
óxidos, hidróxidos, sales inorgánicas y orgánicas de metales como la alúmina y precursores de 
sílice. 
 
Actualmente y con vista a la producción de refractarios, dos son las vías utilizadas: 
 
1. Por electro fusión de sílice y alúmina dosificadas convenientemente. 
 
2. Por sinterización reactiva a partir de mezclas de arcillas caoliníticas y alúmina o bauxitas 
(Pinto 2004). 
 
El objetivo principal del estudio de la sinterización es entender como las variables del proceso, las 
cuales se muestran en la Tabla 3, influyen sobre la evolución microestructural y así encontrar las 
condiciones de proceso para producir la microestructura requerida. 
 
Algunas de las variables más importantes en el proceso de sinterización se presentan a 
continuación en la tabla 3, es importante aclarar que las variables que se citan,  son las generales 
de un proceso de sinterización, pero no todas serán el objetivo de estudio de este trabajo. 
 
Tabla 3: Algunos parámetros importantes en la sinterización de cerámicos (Rahaman 2003). 
Comportamiento 
Morfología general 
Evolución de los poros: tamaño, forma, distancia entre poros 
Evolución del grano: tamaño y forma 
Densidad: en función del tiempo y de la temperatura 
Tamaño del grano: en función del tiempo y de la temperatura 
Efecto del doping en la densificación y el crecimiento del grano 
Modelo 
Crecimiento del cuello 
Cambio en la superficie especifica 
Contracción 
Densificación en las etapas posteriores 




Base de datos 
Coeficientes de difusión: Anión y Catión, frontera de grano y superficie 
Energía de la superficie e interfacial 
Presión de Vapor de los componentes 
Solubilidad y Difusividad de los gases 
Difusividad del soluto 
Fase de equilibrio 
Parámetros de los 
materiales y su 
procesamiento 
Preparación de la muestra: Tamaño de la partícula, forma y tamaño de la distribución 
Distribución de los dopantes o de las segundas fases 
Consolidación de la muestra: Densidad y tamaño de la distribución del poro 





Crecimiento del cuello 
Velocidad de contracción, densidad y densificación 
Cambios en el área superficial 
Tamaño del grano, tamaño de poro y distancia entre poros 
Distribución de dopante 
Fuerza, conductividad y otras propiedades dependientes de la microestructura 
 
Algunos parámetros como la temperatura de sinterización, la presión aplicada, el tamaño 
promedio de la partícula y la atmósfera gaseosa pueden ser controlados con suficiente exactitud. 
Otras como las características de las muestras y el empaquetamiento de las partículas son muy 
difíciles de controlar pero tienen un efecto significativo en la sinterización (Rahaman 2003).  
 
Diferentes autores han trabajado materias primas diferentes al igual que procesos, como es el 
caso del trabajo presentado por J. E. Comeforo que en 1948 estudio la mullitización de la caolinita 
(Comeforo, Fischer et al. 1948) ellos estudiaron el comportamiento de la caolinita, mostrando que 
la forma hexagonal de las partículas persiste muy por encima de la temperatura de deshidratación 
de la caolinita, esto sugiere la presencia de algún tipo diferente de estructura residual del 
anhídrido del caolín. Se concluyó que dos estados de reacción representan los pasos en la quema 
de caolinita: Primero el agua de composición presente en el cristal como grupo hidroxilo es 
removida con la formación de un único componente organizado no cristalino al cual se le conoce 
como metacaolín o pre-mullita nombre que está plenamente justificado. Segundo, el componente 
no cristalino ya mencionado colapsa dentro del núcleo cristalino de la mullita donde son libres de 
exhibir un crecimiento normal en una extensa o una intensa quema. 
 
También han sido estudiados los mecanismos cinéticos de las transformaciones como se puede 
ver en el artículo de H. Schneider (Schneider and Majdic 1979) ellos estudiaron las 
transformaciones de la andalucita desde 1250°C hasta 1500°C siendo 1380°C la temperatura 
critica en el análisis de la formación de mullita. 
 
Cuando se trabajan estructuras con cristales de SiO2 (amorfa)/α-Al2O3 y cristobalita/α-Al2O3 se 




sistema densifica a través de la sinterización de flujo semiviscoso,  mientras que el segundo 
sistema se caracteriza por la reacción de estado sólido lo que genera una velocidad más lenta de 
nucleación y un largo periodo de incubación para la formación de la mullita, la cual se ve 
favorecida cuando se trabajan mecanismos de sinterización visco-fluida. Esto explica que se deba 
trabajar a mayores temperaturas para obtener mullita en el segundo sistema (Saruhan, Albers et 
al. 1996). 
 
En la obtención de mullitas con alto contenido de alúmina existen trabajos que muestran las rutas 
como el de la síntesis por sol-gel con la cual se consigue obtener mullita con tratamientos térmicos 
que van desde los 1000°C hasta los 1650°C, con este trabajo lograron aclarar el proceso de 
cristalización de la mullita cuando se trabaja con alto contenido de alúmina (Fischer, Schneider et 
al. 1996).  
 
La cianita que como se dijo al inicio tiene una composición química privilegiada para formar 
mullita también ha sido estudiada desde el punto de vista morfológico y hay autores que han 
presentado estudios de la evolución de su microestructura hasta formar mullita con diferentes 
tratamientos térmicos. Con esta materia prima se han realizado trabajos en los cuales se controla 
el tamaño de grano, lo cual se logra conseguir gracias a la cercanía en composición química del 
material con la composición teórica de la mullita, esto se obtiene solo haciendo variaciones en la 
temperatura, en el estudio sugiere que durante la cocción el crecimiento de cristales y agregados 
de partículas de mullita se lleva a cabo de manera simultánea y además confirma que la mullita 
crece en forma de plaquetas aciculares o redondeadas (Sainz, Serrano et al. 1997). 
 
M. Schmücker en 1998 trabajó la influencia del tratamiento mecánico en la estructura cristalina de 
la mullita buscando caracterizar la posible reacción de amorfización y la subsecuente 
recristalización térmica. En esta investigación se analizó si el material molido consta de 
nanopartículas que conservan la estructura de la mullita o si ocurre una amorfización real que 
conduce a un problema estructural de corto alcance similar al que se presenta en los geles de 
silicato o vidrios. Ellos concluyeron que si se puede lograr una amorfización luego de tratamientos 
extensos con molinos (Schmücker, Schneider et al. 1998). 
 
La transformación a alta temperatura de sillimanita en mullita se ha estudiado por medio de 
dilatometría, DRX, FT-IR y microscopía electrónica de barrido (SEM-EDS).  Los resultados obtenidos 
han mostraron que la transformación total de sillimanita en mullita se lleva a cabo entre 1550°C 
y  1600°C con una nucleación rápida por encima de 1550°C debido a la semejanza estructural 
existente entre la sillimanita y la mullita. Como consecuencia de la alta temperatura de 
mullitización de la sillimanita, el crecimiento de los granos de mullita es en forma de cristales 
alargados y se lleva a cabo casi simultáneamente con la etapa de nucleación. En algunos trabajos 
se ha adicionado una etapa de lixiviación ácida, la cual se emplea para eliminar el fase vítrea y alto 





Mullita cerámica ha sido fabricada a partir de bohemita/sílica gel bifásica con técnicas de 
compactación en verde, sinterización sin presión a 1350°C durante 2 horas. La microestructura 
de sinterizado muestras granos equi-axial (Boccaccini, Bücker et al. 1999).  
 
Se  han estudiado las características de densificación bifásica mullítica con precursores completos 
por sinterización sin presión inducida y con presión. Han requerido altas temperaturas (1600°C) 
principalmente ligado con la presencia del exceso de alúmina remanente después de la 
mullitización (1200°C) que probablemente elimina la fase vítrea y retrasa la densificación. Para el 
precursor coprecipitado, el exceso de alúmina precipita en forma de plaquetas en la sinterización 
sin presión. La morfología de los granos de alúmina es menos típica en la sinterización con presión 
asistida, lo que podría deberse a un cambio de la relación entre la densificación y el crecimiento de 
grano asociado a la presión aplicada (Zhou, Ferreira et al. 1999). 
 
La reacción obtenida por la sinterización de mezclas de caolinita y α -alúmina llevadas a cabo en el 
rango de 1150°C-1700°C ha sido estudiada a nivel microestructural. En el artículo presentado por 
Sainz,  ella y su grupo evaluaron la microestructura en diferentes rangos, en el de 1300°C-1550°C 
observaron una presencia simultánea de dos morfologías de mullita y la evolución del tamaño de 
cristales en ambas. Los estudios microestructurales establecieron que los cristales de mullita 
bimodal corresponden a la nucleación de mullita secundaria y la mullita primaria comienza a los 
1300°C, trabajando 100°C más bajo no se ve formación de mullita para estas mezclas. En el rango 
de temperatura de 1300°C a 1500°C, ambas frecuencias máximas de tamaño de cristales se 
desplazan a valores mayores, lo que refleja el crecimiento de los cristales. Y a temperaturas sobre 
los 1550°C se muestra que la mullita primaria y secundaria crecen simultáneamente. A los 1700°C 
se presenta un crecimiento importante del tamaño de los cristales. Esta evolución es típica para el 
crecimiento de la mullita a altas temperaturas en presencia de una fase liquida permanente (Sainz, 
Serrano et al. 2000). 
 
Las mezclas de caolinitas e hidróxidos de aluminio (gibsita y bohemita) también fueron estudiados 
por (Temuujin, MacKenzie et al. 2000) ellos observaron que al efectuar una molienda a la mezcla 
se genera una aceleración en las reacciones térmicas, se encontró que el efecto mecanoquímico 
acelera la formación de mullita. Moliendo las mezclas de caolinita-bohemita se producen 
precursores de mullita los cuales son más homogéneos que otras mezclas en donde la caolinita 
había sido deshidratada, sin embargo es más eficiente en la mezcla de caolinita-gibsita que en 
caolinita-bohemita bajo las mismas condiciones. En este trabajo también se aclara la ruta de la 
formación de la mullita a partir de la descomposición térmica de la caolinita por encima de 980°C 
donde se forma una mezcla de mullita primaria y sílice, donde las impurezas contienen un líquido 
rico en sílice. 
 
H. J. Kleeben (Kleebe, Siegelin et al. 2001) estudió la influencia del tamaño de partícula de la 
alúmina en la formación de la mullita, además hizo un estudio de la diferencia existente entre la 
sílice amorfa y la alúmina cristalina, la investigación realizo mezclas de polvos, los cuales fueron 




de la microestructura la caracterizaron con microscopia electrónica de barrido (SEM) y por 
microscopia de transmisión (TEM). Cuando se trabajó con tamaños de partículas de 300 nm de 
Al2O3 encontraron que ocurría una disolución rápida de la alúmina en el cristal de sílice, seguido 
por la nucleación homogénea y crecimiento de la mullita. Trabajando con Al2O3 de 2µm se resalta 
la formación de 2 cristales que contienen alúmina (cristales de SiO2 y cristales ricos en Al2O3), pero 
en este caso la mullita puede ser racionalizada por la conversión de cristales metaestables ricos en 
alúmina dentro de la mullita. Con esto concluyeron que el sistema con el grano más fino sigue el 
diagrama de fases estable con nucleación homogénea (sin cristales de fase silícea) mientras que el 
sistema con grano grueso ocurre en el diagrama de fases metaestables dado la nucleación 
heterogénea en la fase límite. 
 
Frente a las aplicaciones refractarias se tienen trabajos recientes (2007) como es el presentado 
por Kolli en el cual presenta la elaboración de un refractario utilizando chamote obtenido de caolín 
después de una calcinación a 1350°C. Los análisis que se realizaron en esta investigación 
mostraron que el refractario estaba constituido por una fase de mullita y sílice. Esta sílice se 
presentó en una fase vítrea y otra de cristobalita, lo que se convierte completamente en una fase 
amorfa cuando los ladrillos fueron sometidos a temperaturas mayores  de la de formación del 
chamote (1450°C), ellos midieron la porosidad obtenida y llegaron a valores mínimos de 30% 
(Kolli, Hamidouche et al. 2007). 
 
Algunos autores buscando otros usos de la mullita han fabricado espumas cerámicas a partir de 
pastas más refractarias aprovechando las ventajas de la fase mullítica para someterlas a trabajos 
de alta temperatura, la investigación de (Juettner, Moertel et al. 2007) se enfocó en el uso de 
caolinita y alúmina para formar una espuma cerámica, ellos lograron obtener un material poroso 
de mullita y mullita-corindón el cual sería resistente para aplicaciones hasta los 1550°C. 
 
El chamote basado en arcilla es una de las materias primas más utilizadas en la fabricación de 
ladrillos refractarios. En la investigación de Djangang se utilizaron dos arcillas caoliníticas 
refractarias de Camerún y dos arcillas calcinadas (chamotes) con un tamaño de grano grande (0,1 
a 4mm). Los ladrillos se fabricaron con diferentes cantidades de chamote (0-50% en peso) se 
sinterizaron a 1200-1350°C. La caracterización inicial mostró que los ladrillos tenían presencia de 
cuarzo, cristobalita y mullita, en general, la porosidad aumenta con el contenido  de  chamote. La 
interpretación que se le da a esto es que la matriz formada por la arcilla no alcanza a reaccionar 
con el chamote, desfavoreciendo la sinterización global y sólo una parte de la matriz actúa 
eficazmente, la resistencia mecánica global está controlada por el comportamiento de la matriz, 
pero la alta porosidad de esta fase es desfavorable para la resistencia, además, se vio una 
aparición de poros y grietas en las interfaces de los granos grandes lo que hace reducir aún más la 
resistencia mecánica, todo esto sucedió por las bajas temperaturas de quema utilizadas (Djangang, 
Elimbi et al. 2008) 
 
Para las aplicaciones refractarias también se han utilizado desperdicios de escorias de aluminio, de 




desperdicios han sido probados para reemplazar arcilla calcinada en concretos y arcillas 
refractarias en masas refractarias (Yoshimura, Abreu et al. 2008). Los resultados de los ensayos 
físicos y mecánicos indican que el desperdicio podría ser aplicado directamente sin realizar otra 
calcinación previa como un sustituto para los finos (componentes de la matriz de los refractarios).  
 
Buscando reducir los costos de producción de mullita cerámica se ha trabajado con materiales 
como las cenizas volantes de carbón mezcladas con bauxitas (Dong, Feng et al. 2008). Los 
resultados indican que la mullitización secundaria ocurre por la reacción en estado sólido de la 
cristobalita y el corindón por debajo de los 1300°C, seguido por la disolución del corindón en la 
fase vítrea transitoria a altas temperaturas. La mullitización secundaria podría causar una 
expansión de volumen, mientras que la fase vítrea liquida promueve la sinterización. Con el 
incremento de la temperatura de quema, una pequeña cantidad de poros fueron inevitablemente 
obstruidos en la mullita. 
 
En el trabajo de W.E Lee del 2008 (Lee, Souza et al. 2008) se analizó la formación de mullita en 
arcillas y sistemas cerámicos vítreos basados en arcillas, en estos sistemas los cristales de mullita 
crecen en un líquido viscoso de aluminosilicatos, siendo mullita primaria en arcillas más puras y 
con mayor cantidad de mullita secundaria acicular cuando la arcilla tiene mayores contenidos de 
fundentes alcalinos. En este trabajo no se pudo determinar la estequiometría de la mullita 
formada ya que fue difícil porque la mullita se encontraba en la matriz de vidrio por la fundición 
del aluminosilicatos, estos líquidos, formados por la presencia de los álcalis y óxidos de hierro, 
hacen que se tenga mayor fluidez y fomentan el crecimiento de cristales al igual que el trabajo en 
una atmósfera oxidante, ya que si se tiene una atmósfera reductora se favorece la formación de 
metales como podría pasar con el hierro. El trabajo concluyó que la mullita se puede controlar con 
tiempo y temperatura aunque se determinó que hay otras variables que influyen en la formación 
de mullita como son: tipo de flujo, nivel de álcalis e impurezas de hierro y particularmente la 
atmósfera cuando se tienen sistemas con alto hierro. 
 
En el 2008 se estudió la energía de activación para la mullitización de diversos materiales tales 
como: mezclas de caolinita y alúmina, mezclas sol, geles difásicos, geles híbridos, geles 
monofásicos, cristales y fibras de cristales. La energía de activación reportada para la mullitización 
de varios materiales son sumados con respecto a la nucleación y mecanismos de crecimiento. 
Además se ha investigado la dependencia de la energía de activación para la nucleación de la 
mullita con la temperatura de mullitización y composición química de los materiales, con esto se 
concluyó que un alto valor de energía de activación de la nucleación y nucleación crecimiento de 
grano de la mullita son atribuidos a una combinación de razones tales como la superposición de 
barreras termodinámicas y cinéticas para la nucleación y cristalización, baja movilidad de iones 
(baja viscosidad) en el estado amorfo y baja difusión de iones de Si en el sistema Al2O3-SiO2 (Okada 
2008). 
 
Ganesh y Ferreira prepararon agregados densos de mullita con varios contenidos de alúmina (47-




aplicaron diferentes tratamientos térmicos con temperaturas en el rango de 1450-1725°C. Ellos 
trabajaron con diferentes materias primas como algunos tipos de arcillas, arena de sillimanita y un 
hidróxido de aluminio con alta pureza. Las mullitas derivadas de la arena sillimanítica con granos 
equi-axiales, mientras que los obtenidos a partir de arcilla mostraron granos alargados. En este 
estudio incluyeron el trabajo con una etapa de pre-mullitización a través de un proceso llamado 
de doble etapa, este consiste en llevar inicialmente los materiales a una temperatura entre 1250°C 
y 1300°C, lo que da una formación inicial de mullita y luego se aplican los tratamientos térmicos 
mencionados anteriormente, con esta doble etapa se encontraron mejores propiedades 
de sinterizado en términos de  densidad, porosidad aparente, la capacidad de absorción de agua y 
mayor contenido de mullita en comparación con los obtenidos tras un proceso de cocción de una 
sola etapa (Ganesh and Ferreira 2009). 
 
Se obtuvieron mullitas con forma de agujas cortas trabajando con mezclas compactadas de polvos 
de caolín y NH4Al(SO4)2-12H2O, las cuales fueron trabajadas en atmósfera oxidante en 
temperaturas entre 1300°C y 1400°C con 15 horas de tratamiento térmico, en este caso la 
reacción no se trabaja en estado sólido ya que hay formación de líquido, lo que hace que se 
tengan las agujas, rodeadas de una matriz vítrea (Kim, Cho et al. 2009).  
 
En este trabajo se pretende obtener un chamote mullítico con un contenido del 77% de Al2O3 el 
cual pueda ser utilizado en la fabricación de productos refractarios. Se va a utilizar la ruta de 
sinterización ya que industrialmente es un proceso que se puede llevar a cabo en los hornos que 
existen actualmente. Las materias primas a utilizar son una arcilla de origen caolinítico que según 
la literatura tiene posibilidades de transformarse mineralógicamente a mullita y una fuente de 
alúmina que ayude a mejorar las propiedades del material final en términos de su composición 
química para obtener el valor deseado y que además aporte a la matriz mineralógica de mullita. 
 
La proyección de este estudio fue simular en gran medida el proceso industrial, utilizando materias 
primas sin pre-tratamientos como limpiezas o lavados para aumentar su pureza ya que estos 
normalmente son costosos lo que no hace viable la obtención de mullita, se trabajó con equipos a 
escala de laboratorio en los procesos de molienda y mezclado, pero buscando los que simulan de 
manera adecuada estos procesos a nivel industrial, para el proceso de conformado se buscó 
simular la extrusión que generalmente se utiliza cuando se procesan este tipo de materiales 
cerámicos lo cuales tienen unas características de plasticidad que hacen necesaria esta etapa para 
poder manejar los materiales, además según la bibliografía encontrada este proceso aumenta la 
producción de mullita. El horno para los tratamientos térmicos simula de manera adecuada el 
proceso industrial con sus variaciones normales, el combustible utilizado fue gas natural que nos 
garantiza tener la atmósfera oxidante del proceso industrial y que además favorece la formación 
de mullita como se pudo ver en este marco teórico. Las pruebas de BSG y porosidad son las que 
utilizan los departamentos de calidad de todo el mundo cuando chequean estos materiales a 





En este marco teórico se pudieron evaluar los procesos más comunes para la obtención de mullita, 
estuvo enfocado sobre todo al uso de diferentes tipos de materias primas y diferentes rutas de 
procesamiento. Se encontraron muchos trabajos a nivel de laboratorio, pero también existe 
literatura que habla acerca del uso de los materiales obtenidos a escala industrial, sobre todo los 





4. METODOLOGÍA EXPERIMENTAL 
 
Esta investigación se inició con un proceso exploratorio en el cual se trabajaron dos fuentes de 
alúmina (hidróxidos de aluminio y bauxita), estos fueron mezclados con una arcilla caolinítica del 
oriente antioqueño, con las mezclas de estos materiales se buscaba obtener una composición 
química del 77% + 2% de Al2O3. Los dos materiales fueron basculados, mezclados y homogenizados 
antes de realizar su proceso de conformación. Las dos mezclas (hidróxido de aluminio + arcilla y 
bauxita + arcilla) se conformaron por dos métodos diferentes, unas plaquetas que son 
compactadas de manera manual y unas probetas cilíndricas las cuales fueron prensadas con una 
fuerza aplicada de 15 ton. Luego tanto las probetas como las plaquetas fueron secadas a 110°C 
durante 24 horas y posteriormente se les realizaron diferentes tratamientos térmicos, en los 
cuales se exploraron las temperaturas desde 1450°C hasta 1600°C, con diferentes tiempos de 
retención los cuales fueron desde 30 minutos hasta 300 minutos. 
 
Al realizar esta primera fase exploratoria se encontró que las variables más importantes a tener en 
cuenta eran: 
 
 Materia prima (hidróxido de aluminio + arcilla o bauxita + arcilla) 
 Conformación de la mezcla en verde: 
o Presión de conformado. 
o Forma. 
 Tamaño máximo de grano de la fuente de alúmina (aplica para la bauxita) 
 Temperatura de quema 
 Tiempo de retención. 
 
Analizando estas variables se decidió estudiar el problema solo con la mezcla de bauxita con arcilla 
eliminando el trabajo con el hidróxido de aluminio, ya que se encontró que la sinterización a las 
temperaturas y tiempos trabajados no era buena, estos materiales requieren temperaturas mucho 
más altas que las trabajadas para lograr una sinterización. Además de eso se planteó trabajar con 
temperaturas entre los 1500°C y los 1600°C con tiempos de 120 y 300 minutos ya que son los 
tratamientos más óptimos encontrados en la fase exploratoria, según los ensayos se encontró que 
por el proceso de conformado de las probetas cilíndricas se obtuvieron mejores resultados y en 
este caso se simulan bien las condiciones de extrusión que es el proceso industrial más usado para 
estas aplicaciones; además de esto se decidió estudiar la influencia del tamaño de las partículas en 
la formación del chamote y por eso se trabajó con diferentes granulometrías para la bauxita que 
van desde el material a granel sin moler hasta un material el cual pasa el 100% por malla 150 
Tyler.  
 























Granel X, Y X, Y X, Y X, Y X, Y X, Y 
-35 X, Y X, Y X, Y X, Y X, Y X, Y 
-65 X, Y X, Y X, Y X, Y X, Y X, Y 
-150 X, Y X, Y X, Y X, Y X, Y X, Y 
Molino de 
bolas 
X, Y X, Y X, Y X, Y X, Y X, Y 
 
X, Y representan las 2 variables de respuesta obtenidas en cada una de las mezclas y asociadas a 
cada tratamiento térmico (temperatura y tiempo) a las cuales se les evaluó el BSG y la porosidad. 
Este se realizó con 5 repeticiones y se aleatorizó lo cual nos da un diseño de experimentos con 180 
ensayos a realizar, asimismo se trabajaron las materias primas sin mezclar a los diferentes 
tratamientos térmicos para evaluar su comportamiento. 
 
Para tener un completo entendimiento del problema se evaluó composición química por FRX 
(fluorescencia de rayos X) y mineralógica por DRX (difracción de rayos X) de las materias primas y 
se les realizaron ensayos de DSC-TG (calorimetría diferencial de barrido - Termogravimetría) hasta 
1500°C y microscopia de calentamiento hasta 1450°C a las materias primas y a las diferentes 
mezclas, las mezclas también fueron evaluadas por FRX para chequear la homogeneidad y 
garantizar la composición química buscada y por DRX para predecir su comportamiento y 
factibilidad de formación de mullita, también se evaluó la microestructura de los materiales 
quemados con la técnica de la microscopia electrónica de barrido (SEM). A los materiales 
procesados obtenidos se les evaluó la composición química por FRX y mineralógica por el método 
de DRX, se calculó la refractariedad de los materiales con los conos pirométricos equivalentes 
(CPE), dilatometría hasta los 1600°C que es una técnica ampliamente usada para estudiar las 
transformaciones de fase en materiales sólidos, con la cual se evalúan las dilataciones o 
contracciones según el cambio de temperatura, e igualmente de lo mencionado anteriormente 
como parámetro que fue el BSG y la porosidad, se utilizaron métodos volumétricos para encontrar 
la cantidad de mullita obtenida en la matriz, a los productos finales también se les evaluó la 






5. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 
 
Este capítulo desarrolla lo descrito en el capítulo anterior siguiendo la metodología experimental 
planteada, la etapa experimental empezó con la caracterización de las materias primas este fue 
uno de los puntos más trabajados en esta investigación, ya que lo que se busca es tener un 
proceso que pueda ser reproducido a escala industrial, donde se le pueda dar valor agregado a las 
materias primas arcillosas de la región antioqueña con mezclas de una fuente de alúmina. 
Conjuntamente se fueron caracterizando los materiales en las diferentes etapas del proceso de 
obtención de chamotes mullíticos. 
 
Las materias primas se caracterizaron tanto desde el punto de vista químico como desde el punto 
de vista físico, para esto se utilizó la técnica de FRX, buscando con este análisis determinar que 
mezclas se debían realizar y que contaminantes finales se iban a tener en el chamote como lo son 
el Fe2O3 y los álcalis, desde el punto de vista físico se realizaron los retenidos para caracterizar los 
materiales. 
 
Se utilizó la microscopia de calentamiento para el estudio de las materias primas y las mezclas, 
buscando determinar los puntos en los que comienza la sinterización de estos materiales, esta 
técnica se complementó con el DSC-TG  para determinar los cambios de fases presentes al realizar 
los tratamientos térmicos y las energías necesarias para que estos ocurrieran.  
 
Luego de tener la caracterización completa de las materias primas se inició la etapa exploratoria 
trabajando con plaquetas y probetas prensadas de las diferentes mezclas y de las materias primas 
solas para evaluar su comportamiento después de los tratamientos térmicos. Las mezclas se 
realizaron en una mezcladora de tipo panadería al cual consiste en una paleta que gira de manera 
excéntrica, este método se utilizo en las dos fases trabajadas, ya que se observó en la fase 
exploratoria que la homogenización era buena con este equipo. 
 
Inicialmente la bauxita se trabajó para tres mezclas diferentes a granel, pasante malla 35 y pasante 
malla 65, estos materiales fueron obtenidos por molienda y tamizado en el laboratorio, el 
hidróxido de aluminio se trabajó en una sola mezcla tal y como llega del proveedor. 
 
Las mezclas se analizaron desde el punto de vista químico antes de realizar los tratamientos 
térmicos para verificar su homogeneidad y garantizar que se tenían los contenidos de Al2O3 
deseados; además estas mezclas finales fueron evaluadas por DRX para conocer su mineralogía de 
partida, la cual fue cuantificada con el método de Rietveld. 
 
El producto final se caracterizo en la etapa exploratoria con la medida del BSG y la porosidad de 
cada probeta, además de esto se vio la apariencia final de las plaquetas y probetas, se caracterizó 
su composición química final por FRX y se realizaron DRX para verificar la presencia de mullita. Al 
producto final obtenido después de realizar el diseño de experimento se le midió BSG y Porosidad 




contramuestra para dilatometría para analizar su comportamiento hasta los 1600°C, se verifico la 
refractariedad con la prueba del cono pirométrico equivalente (CPE), se tomaron micrografías a 
2500, 5000 y 10000 X para evaluar la microestructura (SEM) y análisis de la fase mullítica por 
ataque con Ácido Fluorhídrico, de lo molido para realizar el BSG y la porosidad se tomó una 
muestra homogénea para DRX y FRX. 
 
En la etapa del diseño de experimentos, después de tomar una sola fuente de alúmina y un tipo de 
conformación se adicionaron más granulometrías para obtener más información acerca de la 
influencia del tamaño de la partícula en la formación de mullita y se empezaron a trabajar, además 
de los anteriores el pasante malla 150 y una mezcla que ya no era homogenizada en el mezclador 
de giro excéntrico  sino en un molino de bolas. 
 
Las temperaturas de quema fueron evaluadas con conos pirométricos estándar que garantizaban 
alcanzar la temperatura final deseada, se realizaron 6 tratamientos térmicos, los cuales consistían 
en tres temperaturas (1500°C, 1550°C y 1600°C) cada uno de estos llevado a dos tiempos de 
retención 60 minutos y 300 minutos, diferentes de la etapa exploratoria ya que en la fase inicial se 
decidió trabajar con temperaturas desde los 1450°C hasta los 1600°C con tratamientos térmicos 
desde 30 minutos.  
 
La curva de calentamiento se siguió para cada temperatura y el enfriamiento fue natural, a 
continuación se muestra la curva completa utilizada para el caso de 1600°C con 2 horas de 
retención, para las otras curvas se calienta a cada temperatura de trabajo previamente definida y 
se da el sostenimiento planteado. 
 
 





El horno utilizado para el tratamiento térmico, es un horno periódico que utiliza como combustible 
gas natural, tiene un volumen de trabajo de 0,07 m3, este se presenta en la Figura 3.  
 
 
Figura 3: Horno a gas donde se realizaron los ensayos 
 
En general los materiales fueron cargados a cada quema de manera aleatoria en el horno y para la 
fase del diseño de experimentos se realizaron 5 repeticiones del experimento como lo indicó el 
diseño inicial. 
 
El esquema general del proceso utilizado es el siguiente: 
 
 






Este capítulo se divide en tres secciones en las cuales se presentan todos los resultados de los 
ensayos de caracterización que se hicieron en esta investigación, comienza con los resultados 
obtenidos en la caracterización de las materias primas utilizadas (arcilla, bauxita e hidróxido de 
aluminio), las cuales fueron analizadas desde el punto de vista físico, químico y mineralógico, 
continúa con la presentación de los resultados de las mezclas y sus transformaciones físico-
químicas llevadas a cabo con el método de sinterización y finaliza con una caracterización 
completa del producto final. 
 
6.1. Caracterización de materias primas 
 
6.1.1. ARCILLA:  
 
La arcilla caolinítica se caracterizó físicamente con los retenidos en malla 35, 65 y 250 de la serie 
Tyler, lo cual muestra que tan fino es este material y esto está ligado directamente con su 
contenido de caolinita, cuarzo y gibsita. Se realizó un análisis químico para determinar su 
composición con un equipo Oxford de fluorescencia de rayos X (FRX) modelo MDX-1060, este 
equipo opera con una combinación de Longitud de Onda y Energía dispersiva basado en una 
excitación de electrones que generan una señal en pulsos por segundo que pasan a través de los 
diferentes filtros de cada elemento y son leídos en las diferentes curvas que dependiendo del 
material, para este caso ERECOS tiene las curvas con los estándares que permiten leer este tipo de 
materiales, este equipo trabaja con el método de pastillas de material molido y no de perlado que 
implica fundir los materiales como es el caso de otros equipos disponibles para este tipo de 
ensayos. El análisis químico se complementó con las perdidas por calcinación (PPC) a 1000°C y con 
la sílice libre la cual fue hallada por métodos volumétricos recomendado en la norma ASTM C-18 
para análisis químico de materiales refractarios (ASTM 1965). Se le realizó prueba en el cono 
pirométrico para determinar su refractariedad y se le efectúo la difracción de rayos X (DRX) en un 
difractómetro Panalytical modelo X’pert PRO MPD, la muestra fue medida en una configuración 
Bragg-Brentano con un detector de estado sólido de alta velocidad para la adquisición de datos 
denominado PIXCEL, la posición de inicio 2θ=5 y la posición final 2θ=69,9856 con una velocidad de 
2θ=0,0130 y el equipo tenía una lámpara de Cobre, ésta configuración fue usada para todos los 
materiales evaluados por este método. A este DRX se le aplicó el método de Rietveld para 
cuantificar su composición mineralógica a una muestra representativa de arcilla. 
 
Se obtuvieron los siguientes resultados: 
 
Granulometría: se presentan en la tabla 5 los retenidos en la malla Tyler 35, 65 y 250, con los 
cuales se caracteriza la calidad de la arcilla, en este caso se encuentra que el retenido en la malla 
Tyler 35 tiene gibsita, en la malla Tyler 65 también gibsita y cuarzo grueso y el retenido en la malla 




Tabla 5: Granulometría de la arcilla utilizada 
 
+35 +65 +250 
 
1,54% 2,94% 8,97% 
 
2,22% 2,69% 7,96% 
 
2,00% 3,29% 8,37% 
 
1,97% 2,59% 8,26% 
 
1,54% 2,95% 7,69% 
 
1,25% 2,63% 10,13% 
 
1,46% 2,92% 9,68% 
 
1,51% 2,90% 8,58% 
 
1,39% 2,54% 8,50% 
 
2,57% 3,06% 9,96% 
Mínimo 1,25% 2,54% 7,69% 
Máximo 2,57% 3,29% 10,13% 
Promedio 1,75% 2,85% 8,81% 
 
De los resultados mostrados en la tabla 5 se puede ver que la arcilla tiene una fracción fina (-250) 
en promedio de 86,59% lo cual nos muestra una excelente calidad de este material, los retenidos 
+35 y +65 nos muestran granos de cuarzo y gibsita. 
 
Análisis químico con pérdidas por calcinación (PPC) y sílice libre total se presenta en la tabla 6: 
 
Tabla 6: Análisis químico de la arcilla con Pérdidas por Calcinación 
Al2O3 SiO2 Fe2O3 TiO2 CaO MgO Na2O K2O PPC* Sílice libre total 
35,67 45,97 0,62 1,34 0,16 0,13 0,06 0,02 16,04 11,16 
*PPC = perdidas por calcinación a 1000°C 
 
Lo cual en base calcinada nos da: 
 
Tabla 7: Análisis químico de la arcilla en base calcinada 
Al2O3 SiO2 Fe2O3 TiO2 CaO MgO Na2O K2O 
42,48 54,75 0,74 1,60 0,19 0,15 0,07 0,02 
 
Es importante resaltar de la tabla 6 y 7 que esta arcilla tiene un contenido bajo de Fe2O3 (0,74%) y 
una suma de álcalis de apenas 0,09% y un contenido medio de Al2O3 de 42,48% esto implica que 
el material es apto para la fabricación de refractarios sílico-aluminosos de excelentes propiedades. 
 
El cono pirométricos equivalente: Estos ensayos se hicieron siguiendo la norma ASTM C-24 (ver 
Anexo 1) (ASTM 2001) 
 
CPE = 35 que equivale a una temperatura de 1785°C. Esta refractariedad es bastante buena ya que 





DRX: Al realizar el Rietveld al DRX de la arcilla se encontraron las siguientes fases: 
 
Tabla 8: Cuantificación de fases DRX método de Rietveld 
FASE CUANTIFICACION 
Caolinita 79,1 % 
Gibsita 9,1 % 
Cuarzo 8,3 % 
Moscovita 2,3 % 
Cristobalita 1,2 % 
 
 
Figura 5: DRX Arcilla. 
 
Como era de esperarse por su composición química y por la naturaleza de esta arcilla se ve en la 
tabla 8 y en la figura 5 que la arcilla es mayoritariamente caolinitica. 
 
La arcilla se calcino a 1600°C durante 2 horas y se evaluó por SEM a 2500, 5000 y 10000X, en las 
figuras 6 a 8 se presentan las microestructuras, se puede ver claramente la forma de las agujas que 
caracterizan la mullita como se menciono en el estado del arte, en las fotos se puede ver que las 






Figura 6: Foto tomada en el SEM a 2500X de la arcilla. 
 
 





Figura 8: Foto tomada en el SEM a 1000X de la arcilla. 
 
6.1.2. BAUXITA:  
 
La bauxita trabajada es proveniente de la Guyana, el proveedor del material da la siguiente 
especificación: 
 
Tabla 9: Composición química bauxita (proveedor) 
Análisis químico Especificación Típico 
Al2O3 58,00% Min 60,00% 
SiO2 7,50% Max 6,50% 
Fe2O3 1,75% Max 1,25% 
TiO2 3,00% Max 2,70% 
PPC 25,00% Min 26,5% 
H2O 5,00% Max 3,50% 
 
A este material se le validó su composición química en un equipo Oxford de fluorescencia de rayos 
X (FRX) modelo MDX-1060 se hallaron sus pérdidas por calcinación y su humedad, además de eso 
se realizó DRX a una muestra representativa de bauxita para verificar su composición mineralógica 
y se cuantifico utilizando el método de Rietveld. En los análisis físicos se verificó su granulometría y 
se caracterizó cada una de las mallas separadas por FRX y DRX. Para conocer la refractariedad de la 






Análisis químico y pérdidas por calcinación: 
 
Tabla 10: Análisis químico bauxita con Perdidas por Calcinación 
Al2O3 SiO2 Fe2O3 TiO2 CaO MgO Na2O K2O PPC 
63,77 6,94 1,65 2,16 0,10 0,15 0,02 0,00 25,21 
 
Lo cual en base calcinada nos da: 
 
Tabla 11: Análisis químico bauxita base calcinada 
Al2O3 SiO2 Fe2O3 TiO2 CaO MgO Na2O K2O 
85,27 9,28 2,21 2,89 0,13 0,20 0,03 0,00 
 
Para el análisis químico por mallas se tomaron la malla 6 que recoge las partículas más grandes, en 
las mallas 35, 65 y 150 de la serie Tyler se analizaron tanto los retenidos como los pasantes. 
 
Tabla 12: Análisis químico bauxita en las diferentes mallas Tyler con Perdidas por Calcinación 
Malla Al2O3 SiO2 Fe2O3 TiO2 CaO MgO Na2O K2O P.P.C 
+6 64,99 5,48 1,34 1,87 0,11 0,19 0,03 0,00 25,99 
+35 62,06 6,39 1,7 2,06 0,11 0,17 0,02 0,00 27,48 
-35 68,36 5,16 1,53 2,06 0,1 0,19 0,02 0,00 22,57 
+65 66,12 6,81 1,81 2,2 0,12 0,19 0,02 0,00 22,73 
-65 65,18 7,54 2,15 2,5 0,13 0,18 0,03 0,00 22,29 
+150 65,73 7,31 2,1 2,45 0,13 0,18 0,03 0,00 22,06 
-150 63,36 7,94 2,24 2,6 0,15 0,18 0,02 0,00 23,51 
 
Los cálculos de los materiales en base calcinada dan los siguientes resultados: 
 
Tabla 13: Análisis químico bauxita en las diferentes mallas Tyler base calcinada 
Malla Al2O3 SiO2 Fe2O3 TiO2 CaO MgO Na2O K2O 
+6 87,81 7,40 1,81 2,53 0,15 0,26 0,04 0,00 
+35 85,58 8,81 2,34 2,84 0,15 0,23 0,03 0,00 
-35 88,29 6,66 1,98 2,66 0,13 0,25 0,03 0,00 
+65 85,57 8,81 2,34 2,85 0,16 0,25 0,03 0,00 
-65 83,88 9,70 2,77 3,22 0,17 0,23 0,04 0,00 
+150 84,33 9,38 2,69 3,14 0,17 0,23 0,04 0,00 
-150 82,83 10,38 2,93 3,40 0,20 0,24 0,03 0,00 
 
De las tablas 10 a la 13 podemos ver que el material tiene unas características químicas buenas 
para lo buscado en esta tesis que es realizar mezclas de arcilla y fuentes de alúmina ya que tiene 
un contenido de Al2O3 mayor a 80%, el factor menos positivo de este material es que tiene un 




contenido de Fe2O3 de la arcilla y en estos niveles es manejable para el producto refractario 
buscado. 
 
CPE: >37 este muestra que su punto de fusión es mayor a 1820°C, esta propiedad caracteriza los 
materiales refractarios, sin ser la única importante a tener en cuenta. Este resultado se evaluó a 5 
muestras de bauxita obteniendo siempre el mismo resultado, lo que nos da un indicio de la 
confiabilidad de trabajar con esta materia prima.  
 
DRX: Al realizar el Rietveld al DRX de la bauxita se encontraron las siguientes fases: 
 
Tabla 14: Cuantificación de fases DRX método de Rietveld 
FASE CUANTIFICACION 
Gibsita 82,1 % 
Caolinita 10,3 % 
Corindón 3,3 % 
Anatasa  2,0 % 
Cuarzo 1,4 % 
Bohemita 1,0 % 
 
 
Figura 9: DRX Arcilla Bauxita. 
 
 
El DRX de la figura 9 muestra que la bauxita es de origen gibsítico, con un contenido del 82,1% de 




es la caolinita con un 10,3%, estas dos fases son las que se espera reaccionen para formar mullita 
con la mezcla de arcilla. 
 
La bauxita se calcino a 1600°C durante 2 horas y se evaluó por SEM a 2500, 5000 y 10000X, en las 
figuras 10 a 12 se presentan las microestructuras, se puede ver que la microestructura es muy 
diferente a la encontrada en la arcilla que fue calcinada con las mismas condiciones, en este caso 
esta estructura se asocia al corindón. 
 
 






Figura 11: Foto tomada en el SEM a 5000X de la bauxita. 
 
 







6.1.3. HIDRÓXIDO DE ALUMINIO:  
 
El hidróxido de aluminio se evaluó en la etapa exploratoria como una fuente de alúmina, el 
proveedor de este material reporta lo siguiente en su ficha de especificaciones: 
 
Tabla 15: Especificaciones técnicas hidróxido de aluminio (proveedor) 
Análisis químico Típico Especificación 
Al2O3 64,8% 63,8% Min 
SiO2 0,015% 0,044 % Max 
Fe2O3 0,13% 0,034% Max 
Na2O – Total 0,31% 0,36% Max 
PPC 34,8% 34,00 – 35,00 
H2O 0,05% 0,5% Max 
Análisis Físico Típico Especificación 
Peso especifico (g/cm3) 2,42  
Densidad a granel (g/cm3) 1,2  
Densidad compactado (g/cm3) 1,3  
Índice de refracción 1,57  
Granulometría (%)   
+100 4 20 Max 
+200 76  
+325 96 90,0 Min  
 
A este material se le verificó su composición química en un equipo Oxford de fluorescencia de 
rayos X (FRX) modelo MDX-1060 se hallaron sus pérdidas por calcinación. 
 
Análisis químico y pérdidas por calcinación: 
 
Tabla 16: Análisis químico bauxita con Perdidas por Calcinación 
Al2O3 SiO2 Fe2O3 TiO2 CaO MgO Na2O K2O PPC 
66,64 0,00 0,08 0,00 0,10 0,16 0,07 0,00 32,94 
 
Lo cual en base calcinada nos da: 
 
Tabla 17: Análisis químico bauxita base calcinada 
Al2O3 SiO2 Fe2O3 TiO2 CaO MgO Na2O K2O 
99,37 0,00 0,12 0,00 0,15 0,24 0,10 0,00 
 
En las tablas 16 y 17 se evidencia un alto contenido de Al2O3 y unas altas PPC las cuales pueden 
dificultar el proceso de producción del chamote ya que se vuelve critica la etapa de calentamiento 
del material para evitar explosiones por calentamientos súbitos, esto también desfavorece la 




agua que está ligada químicamente en el hidróxido, la cual al salir deja canales que disminuyen la 
compactación del material. 
 
6.2. Transformaciones de las materias primas y mezclas: 
 
A las materias primas se les hicieron algunas pruebas que cambiaron su estado y modificaros sus 
estructuras, como lo fue la microscopia de calentamiento y el DSC, el cual se presenta con la 
mezcla para poder analizar de manera completa las transformaciones existentes tanto de materias 
primas como de la mezcla. 
 
La microscopia de calentamiento se realizó desde los 400°C hasta los 1450°C, con una velocidad de 
calentamiento de 10°C/min hasta los 600°C y a 5°C/min hasta los 1450°C (igual para la mezcla). 
 
 





Figura 14: Microscopia de calentamiento Bauxita 
 
Comparando los resultados obtenidos en las dos microscopias de calentamiento de las materias 
primas presentados en las figuras 13 y 14 se ve que la sinterización empieza mucho antes en la 
arcilla que en la bauxita, teniendo en cuenta que estas solo llegan a la etapa de sinterización hasta 
los 1450°C, los otros procesos como ablandamiento, esfera, media esfera y fusión no se presentan 
a estas temperaturas, lo que nos garantiza que las reacciones que se quiere llevar a cabo sí se 




Con los valores de químicos presentados en las tablas 6, 10 y 16 se calcularon las mezclas para la 
obtención de un chamote del 77% de Al2O3, en la etapa exploratoria se trabajó con 39% de 
Hidróxido de Aluminio mezclado con 61% de arcilla caolinítica y la segunda mezcla fue 80% de 
bauxita con 20% de arcilla caolinítica, estas dos mezclas en base seca.  
 
Para tener certeza de las fases mineralógicas presentes en la mezcla se realizó un DRX con el cual 
se comprueba la factibilidad de formación de mullita a partir de las fases presentes según algunos 
autores que trabajaron con mezclas con presencia de gibsita y caolinita (Temuujin, MacKenzie et 
al. 2000; Viswabaskaran, Gnanam et al. 2003; Viswabaskaran, Gnanam et al. 2004; de Souza 
Santos, Wagner Campos et al. 2005), a continuación en la tabla 18 se presenta el resumen de las 





Tabla 18: Cuantificación de fases DRX método de Rietveld 
FASE CUANTIFICACION 
Gibsita 79,2 % 
Caolinita 17,0 % 
Cuarzo 3,4 % 




Figura 15: DRX mezcla 80% bauxita-20% arcilla 
 
Antes de realizar el tratamiento térmico se tomaron las mezclas y se les hizo la microscopia de 
calentamiento buscando las temperaturas de inicio de la sinterización que es la etapa 
determinante para la obtención de mullita en este trabajo, esto se presenta en la figura 16, 
además se realizó un DSC-TG para ver los cambios de fases (figuras 22 a 24), el cual se acompaño 
con una serie de DRX cambiando la temperatura desde25°C hasta 1600°C y a 1600°C se realizo un 
retención de 2 horas donde se tomaron DRX cada 10 minutos. En las figuras 17 a 21 se presentan 
el barrido completo del DRX en la primera figura y en las siguientes se presentan los DRX por zonas 





Figura 16: Microscopia de calentamiento mezcla 80% bauxita-20% arcilla 
 
En esta microscopia de calentamiento se puede ver que la refractariedad general de la mezcla 
mejora con respecto a las materias primas, subiendo a una temperatura de 1300°C, lo que nos 
muestra un inicio de la sinterización.  
 
 







Figura 18: Evolución de la mullita 25°C-600°C 
 
Figura 19: Evolución de la mullita 700°C-1200°C  
T 
T 
